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HPLC 法测定肾合口服液中淫羊藿苷的含量
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  [ 摘要]  目的: 建立了肾合口服液中淫羊藿苷的含量测定方法。方法: 采用高效液相色谱法, 色谱柱为 ZORBAX RX-C18

( 4. 6 mm×250 mm, 5 μm) ,流动相采用甲醇-水-冰醋酸( 50∶50∶0. 5) , 流速 1. 0 mL·min- 1 ,检测波长 270 nm, 柱温为35 ℃。

结果: 淫羊藿苷在 0. 2～1. 0 μg范围线性关系良好, r = 0. 999 9, 平均回收率 100. 1% , RSD为 1. 79%。结论:该法分离好,快速、

简便, 重复性好, 可作为该产品的质量控制方法。
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  肾合口服液是由淫羊藿、鹿茸、菟丝子、蛤蚧、巴

戟天、黄芪、当归、枸杞子、茯苓等中药组成,具有壮

阳滋阴、益气健脾、养血生精功能,用于阳痿早泄、神

疲乏力、失眠健忘、食欲不振等。为保证药物的安全

性,有效性和可控性,采用高效液相色谱法测定淫羊

藿中淫羊藿苷的含量
[ 1 ]

, 并进行了方法学研究。为

控制该产品的质量提供了依据。

1 仪器与试剂

美国 HP1100 高效液相色谱仪, G1311A 四元

泵, G1313A 自动进样器, G1316A 柱温箱, G1315A

二极管矩阵检测器, HPCHEM色谱工作站。对照品

淫羊藿苷(批号 0737-9910) 购自中国药品生物制品

检定所。甲醇为色谱纯( 天津市四友生物医学技术

有限公司) ,高纯水。

2 含量测定

2.1 色谱条件  色谱柱: ZORBAX RX-C1 8 ( 4. 6 mm

×250 mm, 5 um) ,流速 1. 0 mL·min
- 1

, 检测波长

270 nm,柱温35 ℃,流动相:水-甲醇-冰醋酸( 50∶50

∶0. 1)

2.2 标准曲线的制备  取干燥至恒重的淫羊藿苷

对照品适量, 精密称定,加甲醇制成每 mL 含 0. 10

mg的溶液。精密吸取 2, 4, 6, 8, 10 μL 注入液相色

谱仪,连续进行 3 次,测定峰面积,以进样量为横坐

标,峰面积为纵坐标绘制标准曲线,回归方程为 Y =

4. 240 7X +2 178. 463 4, r =0. 999 8。结果表明,淫羊

藿苷在 0. 2 ～1. 0 μg范围内线性良好。

2.3 对照品溶液的制备  精密称取在105 ℃干燥

至恒重的淫羊藿苷对照品适量, 加流动相制成每 1

mL含 0. 10 mg的溶液。

2.4 供试品溶液的制备  取本品 10 mL, 蒸至 2

mL,加至已处理好的大孔树脂柱 ( D103 型大孔树脂

20 ～60 目,内径: 1. 5 cm,装量: 9 cm) 上。分别用水

250 mL, 25%乙醇 150 mL洗脱,弃去洗脱液,再用乙

醇 150 mL洗脱,收集洗脱液,减压回收至干,残渣加

甲醇使溶解,并转移置 10 mL量瓶中,用甲醇稀释至

刻度,摇匀,用微孔滤膜( 0. 5 μm) 滤过,即得。

2.5 阴性对照溶液的制备 按处方组成,取不含淫

羊藿的群药,按制备工艺制成不含淫羊藿的样品,按

2. 4 项下的方法制成阴性对照溶液,结果其与淫羊

藿苷色谱所对应位置上没有相应色谱峰,对测定无

干扰。

2.6 精密度试验 精密吸取供试品溶液,按上述色

谱条件进样 5 μL,重复进样 5 次,测定峰面积,计算

RSD = 0. 77%。表明仪器精密度良好。

2.7 稳定性考察  取供试品分别于 0, 1, 2, 4, 6, 24

h测定淫羊藿苷峰面积,计算其 RSD = 1. 12% ,表明

供试品溶液在 24 h内稳定。

2.8 重复性试验  取同一批样品 5 份,按 2. 4 项下

方法制备的供试品溶液,按上述色谱条件测定含量,

结果淫羊藿苷的平均含量为 1. 22 mg·mL
- 1

, RSD

= 2. 3%。

2.9 回收率试验 取已知含量的样品 5 份,每份约
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a. 对照品溶液 ; b. 供试品溶液 ; c. 空白溶液 ; 1 淫羊藿苷

图 1 肾合口服液的高效液相色谱图  

5 mL,精密称定, 分别精密加入淫羊藿苷对照品适

量,按上述供试品溶液的制备方法制备, 测定, 计算

回收率, 结果平均回收率为 100. 11% ,相对标准偏

差为 1. 8%。
表 1 加样回收率 ( n = 5)

编号
称样量

( mL)

样品中淫羊

藿苷量( mg)

加入淫羊藿

苷量( mg)

检出淫羊藿

苷量( mg)

回收率

( %)

平均回

收率(%)

RSD

( %)

1 5 0.61 0.78 1.376 9 98. 32

2 5 0.61 0.78 1.351 3 95. 04

3 5 0.61 0.78 1.391 5 100. 19 97.75 1.96

4 5 0.61 0.78 1.376 7 98. 29

5 5 0.61 0.78 1.365 8 96. 90

2.10 样品测定 分别精密吸取对照品溶液与供试

品溶液各 5 μL, 注入液相色谱仪,按照外标一点法

计算三批样品淫羊藿苷含量为 1. 20, 1. 24, 1. 22 mg

·mL - 1
。

3 讨论

淫羊藿为肾合口服液的君药,且淫羊藿苷的含

量较高,以其作为含量测定的指标成分,能够反映该

制剂的质量,因此,本品以淫羊藿苷的含量作为质量

控制的指标是合理的。由于本复方制剂药味多,成

分比较复杂,故本文供试品采用大孔树脂净化,分别

用水 100 mL, 25% 乙醇 100 mL洗脱,再用乙醇 100

mL洗脱,结果表明水和 25% 乙醇未检出淫羊藿苷,

并可除去大量水溶性干扰成分,而 100 mL可将淫羊

藿苷全部洗脱完全,达到良好分离效果。
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